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The invention relates to aqueous dispersions of cross-linked polymer microparticles, pre- 
pared in an aqueous medium from a polymer, optionally dissolved in an organic solvent, said 
polynier bearing at least two hydroxyl groups and comprising a number of ionic groups suffi- 
cient for the formation of a stable aqueous dispersion, as the component (A) and one further 
component (B) at an elevated temperature, characterized in that component (A) is a poly- 
esterpolyol, a polyurethane or a polyacrylate having an acid value of from 5 to 168, and that 
component (B) is an aminoplast resin consisting of molecules containing at least two reactive 
groups consisting of hydroxyl and/or amino and/or ether groups, that the ratio by weight of 
component (A) to component (B) is between 30:70 and 95:5, and that the dispersion is stable 
and usable in water and/or an organic solvent or mixtures thereof. The invention further re- 
lates to a process for producing these dispersions, the use thereof and coating compositions 
containing said dispersions. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft waGrige Dispersionen von 
vernetzten Polymermikroteilchen, deren Verwen- 
dung, ein Verfahren zu deren Herstellung sowie s 
Beschichtungszusannmensetzungen diese Disper- 
sionen enthaltend. 

Die Reduzierung des Anteils an organischen 
Losungsmitteln* in Beschlchtungszusammensetzun- 
gen wird allgemein angestrebt. io 

Insbesondere auf dem Gebiet der Automobil- 
lackierung, aber auch in anderen Bereichen, be- 
steht ein groBes Interesse an wSBrigen Lacksyste- 
men. 

Der Einsatz von waGrigen Lacksystennen zieht is 
eine Rethe von Problemen nach sich. die mit den 
chemischen und physikalischen Eigenschaften des 
Wassers zusamnnenhangen. So ist z.B. die Rheolo- 
gie (Viskositatsverlauf wShrend der Applikation, 
Pseudoplastizitat, Thixotropie, Verlauf- und Ablauf- 20 
eigenschaften) konventioneller Lacksysteme nnit re- 
lativ einfachen Mitteln Ober das Abdunslverhalten 
der verwendeten organischen Losungsmittel bzw. 
Ldsungsnnittelgennische gezielt zu steuern. Diese 
Mdglichkeiten k5nnen bei wSBrigen Systennen nur 2S 
in sehr eingeschr3nktem Umfang bzw. gar nicht 
genuUt werden. 

Es ist aber gerade bei der Herstellung qualita- 
tiv hochwertiger Mehrschichtlackierungen, insbe- 
sondere Metalleffektlackierungen, eine Steuerung 30 
der rheologischen Eigenschaften der eingesetzten 
Beschtchtungszusammensetzungen von SuGerst 
groGer Wichtigkeit. 

So wirkt sich z.B. ein steiler ViskositStsanstieg 
nach der Applikation sehr gGnstig auf die Orlentie- 35 
rung und Fixierung der Metal Ipigmentteilchen in 
Metalleffekt-Basislacken aus. 

Problematisch ist jedoch die Vertraglichkelt der 
Metallpignnentteilchen mit den waOrigen Bindemit- 
telsystennen, da es sich insbesondere bei Verwen- 4o 
dung von Aluminiumteilchen als Metallpigment urn 
eine amphoteres Melall handelt, welches leicht un- 
ter Wasserstoffentwtcklung angegriffen wird. 

Aber auch bei anderen Beschichtungsverfah- 
ren. insbesondere bei durch Spritzapplikation auf- 45 
getragenen Oberzugen, hangt die Qualitat der er- 
haltenen Beschichtungen in starkem MaGe von den 
rheologischen Eigenschaften der verwendeten Be- 
schichtungszusammensetzungen ab. 

Es ist bekannt, daG die rheologischen Eigen- so 
schaften von waGrigen Beschichtungszusammen- 
setzungen durch Zugatje von vernetzten Polymer- 
mikroteilchen beeinfluGt werden k5nnen. 

EP-A-0 038 127 beschreibt ein Verfahren zur 
Herstellung einer Mehrlagenbeschichtung auf einer ss 
Untergrundot>erflache. in welcher die Base-Coat- 
Zusammensetzung auf einer Dispersion vernetzter 
Polymermikropartikel beruht, die in einem waGrigen 
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Medium hergestelit wurde. Die aus Polymerisaten 
von Alkytestern von Acryl- Oder MethacrylsSuren 
bestehenden Polymermikropartikel wurden dabei 
hergestelit durch Dispersionspolymerisation in 
Wasser und einem weiteren organischen Losungs- 
mittel in Gegenwart eines bestimmten polymeren 
Stabilisators. 

EP-A-0 320 689 beschreibt eine stabile, nicht- 
wSGrige Dispersion von Mikropartikeln. hergestelit 
aus einem Aminoplastharz und einem OH-Gruppen 
enthaltenden Material in einem vorzugsweise unpo- 
laren Losungsmittel. in Gegenwart einer organi- 
schen Sulfonsaure und eines Stabilisators. 

EP-A-0 103 174 beschreibt ein Verfahren zur 
Herstellung von waGrigen Dispersionen von ver- 
netzten Polyurethan-tonomeren durch Umsetzen 
von Isocyanat-Gruppen tragenen PrMpolymeren mit 
polyfunktionellen Verbindungen. Das Verfahren ist 
dadurch gekennzeichnet. daG man Salzgruppen 
eingebaut enthaltende Polyurethan-Prapolymere 
mit aliphatisch und/oder cycloaliphatisch gebunde- 
nen Isocyanat-Endgruppen in einem wassermisch- 
baren organischen Losungsmittel mit polyfunktio- 
nellen Polytsocyanaten vermischt, die erhaltene Lo- 
sung in Wasser dispergiert und das organische 
Losungsmittel akxSampft. 

US-A-4 408 008 und US-A-4 293 679 beschrei- 
ben ebenfalls Verfahren zur Herstellung von Poly- 
mermikroteilchen aus Polyisocycanat, jedoch findet 
sich in diesen Druckschriften kein Hinwels darauf, 
daG die dort offenbarten Dispersionen in waGrigen 
Beschtchtungszusammensetzungen einsetzbar 
sind. 

Allen diesen Verfahren liegen im Prinzip zwei 
verschiedene Methoden zur Teilchenbildung zu- 
grunde: 

(1) Mit Hilfe von Tensiden, die oberhaib einer 
bestimmten Konzentration Micellen bitden. wer- 
den mit wasseruntoslichen Monomeren Teilchien 
erzeugt, in denen die Polymerisaten initiiert 
wird. Dieses Verfahren der Emulsionspolymeri- 
sation ist schon lange t>ekannt und wird im 
groGtechnischen MaGstab zur Herstellung von 
Kunststoffdispersionen verschiedenster Art an- 
gewendet. Um vernetzte Teilchen zu erhalten, 
werden Monomere verwendet, die mehr als eine 
polymerisierbare Doppelbindung enthalten. Mit 
diesem Verfahren. konnen jedoch nur Poly mere 
hergetellt werden, deren Ketten ausschlieGlich 
aus Kohlenstoff-Kohlenstoff-Bindungen t^ste- 
hen. Gezielte Modifizierungen konnen nur an 
den Seitenketten durch Auswahl der entspre- 
chenden Monomere erfolgen. Ein weiterer 
Nachteil dieser Verfahren ist die Tatsache. daG 
zur Teilchenbildung die Verwendung von Tensi- 
den unerlaGlich ist. Die zur Micellenbildung be- 
fahigten Tenside sind wasserlosliche. niedrig- 
molekulare Substanzen, die auGerdem meistens 
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Etektrolyte darstellen. Da diese nicht aus den 
Dispersionen entfernt werden konnen, bringen 
sie oft Nachteiie mit sich, wie beispielsweise bei 
der Wasseremptindlichkeit und im Quellvermo- 
gen. 

(2) Es wird in organischer Phase ein Polymeres 
hergestellt. das ionische Gruppen enthalt und 
dadurch betm Uberfuhren in Wasser spontan 
Teilchen biidet. deren GroGe von dem Gehalt an 
ionischen Gruppen abhangt. Ourch Einbau be- 
stimmter funktioneller Gruppen und Hinzufugen 
von entsprechenden mehrfunktionellen Reak- 
tionspartnern werden die Teilchen in den ver- 
netzten Zustand uberfGhrt. Es sind jedoch nur 
sehr wenlge Reaktionen bekannt, die in waBriger 
Phase unterhalb der Siedetemperatur des Was- 
sers ablaufen. ohne das Stabilisierungssystem 
der Dispersion zu beeintrSchtigen. lonisch slabi- 
lisierte Dispersionen verandern ihren Stabilitats- 
status bei Zugabe von Elektrolyten, Sauren und 
Basen. Das bedeutet, da0 sowohl Zugabe von 
Sauren als auch von Basen die Eigenschaften 
einer Dispersion stark verandert, bis hin zu voll- 
standiger Koagulation in Abhangigkeit von der 
PolaritSt. 

US-A-3 870 684 beschreibt Versuche zur Her- 
stellung von Dispersionen vernetzter, Harnstoff- 
gruppen-haltiger Polymermikroteilchen, bei denen 
in wafiriger Phase dispergierte. endstSndige Isocy- 
anatgruppen aufweisende Polyurethan-lonomere 
mil Polyaminen vernelzt werden. Dieses Verfahren 
fuhrt jedoch nur zu instabilen. sedimentierenden 
Dispersionen. 

In DE-A- 36 06 512 und DE-A- 36 06 513 wird 
ein Verfahren beschrieben, bei dem wasserlosliche 
Polyesterharze in waBriger Phase mit Polyisocy- 
anaten unter Bildung von vernetzten Teilchen um- 
gesetzt werden. Dieses Verfahren hat den Nachteil, 
daB es sehr empfindiich und schwer reproduzierbar 
ist. 

Die EP-A-0 276 655 beschreibt wassrige Dis- 
persionen von vernetzten Polymermikroteilchen. 
Diese werden hergestellt auf Basis von nalOrlichen 
Oder synthetischen. maleinisierten trockenen Olen 
und anionischen Arylharzen. Davon konkret offen- 
bart ist jedoch lediglich maleinlsiertes Polybuta- 
dien, welches aus Poly butadiene I durch Umset- 
zung mit Maleinsdureanhydrid hergestellt wird. Die- 
se Polymere. die anschliefiend mit dem Amino- 
plastharz umgesetzt werden. besitzen hohe Saure- 
zahten, 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es 
daher. mit einem moglichst einfach durchzufuhren- 
den Verfahren mit lelcht zur Verfugung stehenden 
Ausgangskomponenten. stabile, vorzugsweise waB- 
rige Dispersionen von vernetzten Polymermikroteil- 
chen herzuslellen, deren Eigenschaften auf die ver- 
schiedensten Anwendungszwecke. insbesondere 
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bei der Formulierung von Beschichtungszusam- 
mensetzungen, optimal abgestimmt werden kon- 
nen. 

Uberraschenderweise wurde gefunden. daB 
5 man waBrige Dispersionen von vernetzten Polymer- 
teilchen herstellen kann, indem man ein sowohl 
anionische Gruppen, bevorzugt Carboxylatgruppen, 
als auch Hydroxylgruppen tragendes Polymeres 
mit einem Aminoplastharz in einem ganz Oder teil- 
10 weise wassermischbaren Losungsmittel lost, diese 
Losung in Wasser uberfuhrt und bei Temperaturen 
zwischen 50 und 100 'C reagieren laBt und an- 
schlieBend das organische L5sungsmittel abdestii- 
liert. Dies ist (iberraschend, da zu erwarten war. 
75 daB die Vernetzungsreaktion ohne Katalyse einer 
starken Saure in einem w§6rigen System mit pH- 
Werten von liber 7 bei Temperaturen unter 100 
nicht ablaufen kann. Sauren wiJrden anionisch sia- 
bilisierte Dispersionen zur Koagulation bringen. 
20 Desweiteren wurde uberraschend gefunden, 

daB Metallpigmentteilchen, insbesondere Alumini- 
umpigmentteilchen. bei der Verwendung der erfin- 
dungsgemaBen waBrigen Dispersionen als Rheolo- 
giehilfsmittel und/oder Bindemittelkomponente nicht 

25 unter Wasserstoffentwicklung angegriffen werden, 
GemSB der Erfindung wurde die Aufgabe ge- 
i5st durch wSBrige 

Dispersion von vernetzten Polymermikroteil- 
chen. hergestellt in waBrlgem Medium aus einem 

30 gegebenenfalls in einem organischen Losungsmit- 
tel gelosten, mindestens zwei Hydroxylgruppen tra- 
genden Polymer, das Ober eine zur Bildung einer 
stabilen waBrigen Dispersion ausreichende Anzahl 
ionischer Gruppen verfugt. aus Komponente (A) 

35 und einer weiteren Komponente (B) bei erhdhter 
Temperatur, dadurch gekennzeichnet, daB Kompo- 
nente (A) ein Polyesterpolyol. hergestellt aus einem 
Oder mehreren Polyolen. ausgewahlt.aus Ethyleng- 
lykol, 1,2- und 1 .3-Propandiol, 1,3- und 1,4-Butan- 

40 diol. die isomeren Pentandiole. Hexandiole Oder 
Octandiole (z. B. 2-Ethyl-l,3-hexandiol)- 
trimethylolpropan). Neopentylglykol. Glycerin, Bish- 
ydroxymethylcyclohexan. Erythrit, Mesoerythrit. 
Arabit, Adonit, Xylit. Mannit. Sorbit. Dulcit, Hexan- 

45 triol Oder (poly-)Pentaerythritol und einer Polycar- 
tx)nsaure mit 2 bis 18 C-Atomen oder ihren Anh- 
ydriden, soweit diese Anhydride existieren. wobei 
die Polycartx)ns3uren und/oder die Anhydride ein- 
zeln Oder im Gemisch eingesetzt werden konnen 

50 mit einer Saurezahl von 20 bis 50 ist und Kompo- 
nente (B) ein Aminoplastharz ist. das aus Moleku- 
len besteht, die mindestens zwei reaktive Gruppen, 
bestehend aus Hydroxyl- und/oder Amino- 
und/oder Ethergruppen. enthalten. daG das Ge- 

55 wichtsverhaltnis von Komponente (A) zu Kompo- 
nente (B) zwischen 30 : 70 und 95 : 5 betragt und 
dafl die Dispersion in Wasser und/oder einem orga- 
nischen Losungsmittel Oder Gemischen davon sta- 



EP 0 502 934 B1 



bil und anwendbar ist. 

Oas erfindungsgemSBe Verfahren wird in zwei 
Stufen durchgefuhrt. Die erste Stufe besteht in der 
Herstellung der Komponente (A), einem Hydroxyl- 
gnjppen-haltigen Polymeren, das auOerdem eine 
zur Bildung stabiler Dispersionen in Wasser ausrei- 
chende Menge an Sauregruppen enthSlt. 

Die Ernnrttlung der fur die Bildung einer stabi- 
len Dispersion optimalen Konzentration an ioni- 
schen Gruppen in der Komponente (A) ist vom 
Durchschnittsfachmann mil Hilfe einfacher Routine- 
untersuchungen durchfuhrbar. Die zur Bildung ei- 
ner stabllen Dispersion in der Regel notwendige 
Konzentration an ionischen Gruppen liegt zwischen 
0.1 und 3 Milliaquivalenten pro Gramm Komponen- 
te (A). 

Die Neutralisierung von zur Salzbildung beta- 
higten Gruppen mit Hilfe von Basen erfolgt vor- 
zugsweise kurz vor der Dispergierung bzw. wah- 
rend der Dispergierung des aus den Komponenten 
(A) und (B) bestehenden Gemisches in dem waGri- 
gen Dispergiermedium. in welchem das organische 
Losungsmittel oder Losungsmittelgemisch der 
Komponente (A) enthalten ist. 

Als zur Salzbildung befahigte Gruppen kom- 
men vor allem CarbonsSure- und SulfonsSuregrup- 
pen in Betracht. Diese Gruppen werden vorzugs- 
weise mit einem Amin neutralisiert. 

Geeignete Amine zur Neutralisation der zur An- 
ionenbildung befahigten Gruppen sind insbesonde- 
re tertiare Amine, wie Trimethylamin, Triethylamin. 
Dimethylanilin, Diethylanitin, Triphenylamin. Morp- 
holin-Derivate und ganz besonders bevorzugt ter- 
tiare, Hydroxylgruppen-haltige Amine wie N.N-Di- 
methylethanolamln. 

Der Gehalt an ionischen Gruppen. der durch 
gezielte Neutralisation der zur Salzbildung geeigne- 
ten Gruppierungen eingestellt wird. ist ein wichtiger 
Parameter, uber den die GroBe der entstehenden 
vernetzten Polymermikroteilcfien gesteuert werden 
kann. 

Die Komponente (A) besteht vorzugswetse aus 
einem oder mehreren, mindestens zwei Hydroxyl- 
gruppen enthaltenden Polyesterpoiyol (en). 

Beispiele geeigneter Polyesterpolyole sind die 
an sich bekannten Umsetzungsprodukte von mehr- 
wertigen Polyolen mit Polycarbonsauren bzw. Poly- 
cartx)nsaureanhydriden. 

Zur Herstellung der Polyesterpolyole geeignete 
Polyole sind z.B. EthylenglyVol. 1,2- und 1,3-Pro- 
pandiol, 1,3- und 1 ,4-Butandiol, die isomeren Penl- 
andioie, Hexandiole oder Octandiole (z.B. 2-Ethyl- 
1.3-hexandiol)trimethylolpropan). Neopentylglykol, 
Glycerin, Bishydroxymethylcyclohexan, Erythril. 
Mesoerythrit, Arabit, Adonit, Xylit, Mannit, Sorbit. 
Dutcit, Hexantriol oder (poly-)Pentaerythrttol. 

Die zur Herstellung der Polyesterpolyole geeig- 
neten Polycarbonsauren bestehen in erster Linie 



aus niedermolekularen Polycarbonsauren Oder ih- 
ren Anyhdriden, soweit diese Anhydride existieren. 
mit 2 bis 18 C-Atomen im MolekuL Di- und Tricar- 
bonsauren werden bevorzugt eingesetzt. Die Poly- 

5 carbonsauren und/oder die Anhydride konnen ein- 
zeln Oder im Gemisch eingesetzt werden. 

Geeignete Carbonsauren sind t>eispielswefse 
Oxalsaure, Bernsteinsaure. Fumarsaure. Phthalsau- 
re. Isophthalsaure. TerephthtalsMure, Tetrah- 

70 ydrophthalsdure, Hexahydrophthtalsaure. Adipin- 
saure, Acelainsaure. Sebacinsaure, Mateinsaure. 
Glutarsaure, Hexachlorheptandicarbonsaure. Tetra- 
chlorphthals3ure und Trimellithsaure. Geeignet sind 
auch verschiedene Fettsauren. wie z.B. Sojafett- 

75 saure, Isononansaure etc. Anstelle dieser Sauren 
kdnnen auch deren Anhydride, soweit diese exi- 
stieren, eingesetzt werden. Es konnen auch Polye- 
sterpolyole als Komponente (A) eingesetzt werden, 
die durch Polymerisation von Lactonen hergestellt 

20 worden sind. 

Wegen der Handhabbarkeit ist es in den mei- 
sten Fallen notwendig. die Komponente (A) (Prepo-- 
lymer) in einem organischen Losungsmittel Oder 
einem Losungsmittelgemisch zu losen. Als Lo-'' 

25 sungsmlttel sind insbesondere solche auszuwahlen, 
die so. flUchtig sind. dafi sie aus der wSfirigen 
Dispersion durch Destination wieder entfernt wer- 
den konnen. Besonders geeignet sind hierbei Ace- 
ton, Methylethylketon, Methylisobutylketon, Methy- 

30 lamylketon, Dimethoxyethan, Tetrahydrofuran, Dio- 
xan Oder Gemische daraus. GroBere Mengen an 
Hydroxylgruppen-haltigen Losungsmitein konnen 
sich nachteilig auswirken. Als Komponente (A) kon- 
nen auch Mischungen mit nur OH-Gruppen tragen- 

35 den Polymeren verwendet werden. Das Verhaltnis 
kann vom Durchschnittsfachmann leicht ermittelt 
werden. 

Als Komponente (B) konnen im .Prinzip alle 
Aminoplastharze verwendet werden. die in Kombi- 

40 nation mit Hydroxylgruppen tragenden Harzen 
(Komponenten (A)) zur Herstellung von Einbrenn- 
lacken geeignet sind. Neben den vorzugsweise ver- 
wendeten wasserunloslichen Typen konnen auch 
wasserldsliche Typen eingesetzt werden. Neben 

45 anderen Aminoplasten hat>en sich insbesondere 
Melaminharze und modifizierte Melaminharze be- 
wahrt. die mindestens zwei reaktive Gruppen pro 
MolekOI besltzen. Unter diesen reaktiven Gruppen 
sind insbesondere Hydroxylgruppen und/oder Ami- 

50 nogruppen und/oder Ethergruppen (Melamin-Me- 
thylol-Verbindungen) zu verstehen. 

- Das Verfahren zur Herstellung der vernetzten 
Polymermikroteilchen wird so durchgefUhrt. daB zu- 
nachst die Komponente (A) in einem organischen 

55 Losungsmittel mit der Komponente (6) gemischt 
wird. Das Mischungsverhaltnts von Komponente (A) 
zu Komponente (B) kann zwischen 30 : 70 und 95 : 
5. vorzugsweise zwischen 60 : 40 und 80 : 20 
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betragen und richtet sich insbesondere nach dem 
Verwendungszweck der Dispersion. Oiese Mi- 
schung wird in die waBrige Phase uberfuhrt. indem 
als erstes durch Neutralisation mit einer wasserlos- 
lichen Base die Sauregruppen In Anionen umge- s 
wandelt werden. Dabei sinkt die TeilchengroBe mit 
zunehmendem Neutralisationsgrad. Es 1st jedoch 
nicht sinnvoll. einen Neutralisationsgrad von 100 % 
zu Ut^erschreiten, da die Vernetzungsreaktion bei 
hoheren pH-Werten verlangsamt wIrd. Andererseits >o 
ist jedoch zu berucksichtigen, daO die Stabilitat der 
Dispersion beeintrachtigt werden kann, wenn mit 
zu niedrigem Neutralisationsgrad gearbeitet wird. 
Dem Fachmann ist es jedoch leicht moglich. durch 
Vorversuche den geeigneten Neutralisationsgrad- is 
Bereich eines Systems zu bestimmen. Oft ist es 
von Vorteil, das Neutralisationsmlttel als waOrige 
Losung zuzugeben. 

Der Festkorpergehalt wahrend der Vernet- 
zungsreaktion ist so zu wahlen. daB die Viskositat 20 
die RUhrbarkett nicht beeintrachtigt. Mit fortschrel- 
tender Vernetzung nimmt die Viskositat jedoch ab, 
so daB zu Beginn der Reaktion an die untere 
Grenze der RUhrbarkeit gegangen werden kann. 
Das Fortschreiten der Reaktion kann durch die 2S 
Entwicklurig der Viskositat, gemessen in vorwie- 
gend organischem Medium, verfolgt werden. Am 
Anfang steigt die Viskositat mit zunehmendem Mo- 
lekulargewicht bis zu einem Maximum, um dann 
mil zunehmendem Gehalt an vernetzten Teilchen 30 
wieder abzufallen. Ab diesem Zeitpunkt ist eine 
TrUbung im organischen Medium feststellbar. Die 
Reaktion ist folgiich abgeschlossen. wenn die Vis- 
kositat in vorwiegend organischer Phase nicht 
mehr fallt. und die Trubung nicht mehr starker 35 
wird. Dennoch kann die Reaktion an jeder Stelle 
durch AbkUhlen vorzeitig ak)gebrochen werden. Die 
Reaktionstemperatur. bei der die Vernetzungsreak- 
tionen durchgefuhrt werden konnen. betragt zwi- 
schen 50 und 100 'C. vorzugsweise zwischen 70 40 
und 90 'C. Es ist jedoch auch jederzeit moglich, 
die Reaktion auch bei hoheren Temperaturen und 
unter Druck durchzufuhren. Nach Beendigung der 
Reaktion wird die erhaltene Dispersion mit dem 
Amin oder einer waBrigen Losung des Amins zu 45 
100 % neutralisiert und das noch vorhandene orga- 
nische Ldsungsmittel oder Losungsmittelgemisch 
abdestiliiert. Hierzu kann gegebenenfalls das Anle- 
gen eines Vakuums erforderlich sein. 

Die so erhaltenen waBrigen Dispersionen so 
zeichnen sich durch eine hohe Stabilitat und einen 
Festkorpergehalt von 10 bis 50 Gew.-%. vorzugs- 
weise 30 bis 40 Gew.-% aus. 

Die so erhaltenen Polymerteilchen konnen 
auch, z.B. gemaB EP-A-29 637. in nicht-waflrige 55 
Dispersionen ut>erfuhrt werden. 

Zur Uberfuhrung der vernetzten Polymermikro- 
teilchen in organische Phase wird die erhaltene 
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Dispersion mit einem Alkohol (z.B. Butanol). einem 
organischen Ldsungsmittel (z.B. Xylol) sowie gege- 
benenfalls Wasser vermischt. Durch Zugabe einer 
geeigneten Saure (z.B. Maleinsaure) oder deren 
wgBrigen Losung erfolgt eine RGckprotonlerung der 
Sauregruppen, was zur Zerstorung des stabilisie- 
renden Systems und damit zur Koagulation fuhrt. 
Nach Abtrennung der waBrigen Phase und Entfer- 
nung von Wasserresten aus der organischen Phase 
durch Vakuumdestiltation erhalt man eine bei 
Raumtemperatur hochviskose. nichtwaBrige und 
stabile Dispersion von vernetzten Polymermikroteil- 
chen in einem organischen Ldsungsmittel. 

Die Erfindung betrifft weiterhin die Verwendung 
der Dispersionen, insbesondere der waBrigen Dis- 
persionen als Rheologiemittel und Bindemittelkom- 
ponente in Lacken. vorzugsweise in Metalleffektlak- 
ken. 

Hier wurde Uberraschenderweise festgestellt, 
daB bei Verwendung der erfindungsgemaBen Dis- 
persionen die Gefahr der Wasserstoffbtldung .und 
des sich-Auflosens der Metallplgmentteilchen. nicht 
gegeben ist. Dies betrifft insbesondere amphotere 
Metaile, wie beispielsweise Aluminium oder Alumi- 
nium-Legierungen (z.B. Aluminiumbronze), welche 
den Lacken als Metallpigment zur Erzielung eines 
Metalleffektes zugesetzt werden konnen. Bei Ver- 
wendung der erfindungsgemaBen Dispersionen un- 
terbleibt jegliche Wasserstoffentwicklung ia. den 
Lacken, obwoW der pH-Wert der Dispersionen (pH 
^ 8) dazu geeignet ware, die Aluminiumpigmentteil- 
chen unter Wasserstoffentwicklung anzugreifen. 

Die Erfindung betrifft ferner Beschichtungszu- 
sammensetzungen, bestehend aus einer Dispersion 
von vernetzten Polymermikroteilchen. hergestellt in 
Wasser aus einem gegebenenfalls in einem organi- 
schen Ldsungsmittel geldsten, mindestens zwei 
Hydroxylgruppen tragenden Pojyrper. das uber 
eine zur Bildung einer stabilen waBrigen Dispersion 
ausreichende Anzahl ionlscher Gruppen verfUgt. als 
Komponente (A) und einer weiteren Komponente 
(B) bei erhohter Temperatur, in einem Medium, 
das noch weiteres filmbildendes Material, Pigmente 
und weitere (ibliche Additive enthalten kann und 
sich insbesondere zur Herstellung von schUtzeriden 
und/oder dekorativen Uberzugen eignet. welche da- 
durch gekennzeichnet ist. daB Komponente (A) ein 
Polyesterpolyol, Polyurethan oder Polyacrylat mit 
einer Saurezahl von 10 bis 100 ist und Komponen- 
te (B) ein Aminoplastharz ist. das aus Molekulen 
besteht. die mindestens zwei reaktive Gruppen be- 
sitzen. Bei diesen reaktiven Gruppen handelt es 
sich um Hydroxyl- und/oder Amino- und/oder Et- 
hergruppen. In der Dispersion betragt das Ge* 
wichtsverhaltnis von Komponente (A) zu Kompo- 
nente (B) zwischen 30 : 70 und 95 : 5. Die Disper* 
sion selbst ist in Wasser und/oder einem organi- 
schen Ldsungsmittel Oder Gemischen davon stabil 
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und anwendbar. 

Die oben beschriebenen Beschichtungszusam- 
mensetzungen werden bevorzugt in Verfahren zur 
Herstellung von mehrschichtigen OberzUgen auf 
Substratoberllachen verwendet, bei welchen 

(1 ) als Basis-Beschichtungszusammensetzung 
eine walBrige Dispersion aufgebracht wird, 

(2) aus der in Stufe (1) aufgebrachten Zusam- 
mensetzung ein Polynnerfilm auf der Substrat- 
oberflache gebildet wird. 

(3) auf der so erhaltenen Basisschicht eine ge- 
eignete transparente Deckschicht-Zusammen- 
setzung aufgebracht wird und anschlieOend 

(4) die Basisschicht zusammen mit der Deck- 
schicht eingebrannt wird. 

Als Deckschicht-Zusannmensetzungen sind 
grundsatzllch alle bekannten nicht Oder nur trans- 
parent pigmentierten Oberzugsmittel geeignet. 
Hierbei kann es sich um konventionelle losungsmit- 
telhaltige Kfarlacke. wasserverdunnbare Klarlacke 
Oder Pulverklarlacke handeln. 

Als zu beschichtende Substrate kommen vor 
allem vorbehandelte Metallsubstrate In Frage; es 
konnen aber auch nicht vorbehandelte Metalte und 
beliebige andere Substrate, wie z.B. Holz Oder 
Kunststoffe. unter Verwendung der erftndungsge- 
maOen Basis-Beschichtungszusammensetzungen 
mit einer mehrschichigen schutzenden und/oder 
dekoratrven Beschichtung uberzogen werden. 

In den nachfolgenden Beispielen wird die Erfin- 
dung nSher erigutert, ohne darauf beschrSnkt. zu 
setn. 

Beispiele 

Die Mengenangaben in den nachfolgenden 
Beispielen sind Gewichtsangaben. Die f\/lessung 
der .Viskositat erfolgte bei 20 *C in einem DIN- 
Becher (4 mm). Bel dem verwendeten Wasser han- 
delte es sich um vollentsalztes Wasser. 

I. 

Herstellung von Polyesterpolyolen (Kompo- 
nente (A)) 

Beispiei 1 

In einem Vierhalskolben. der mit einem Ruhrer. 
einem Thermometer und Fullkorperkolonne ausge- 
rustet ist. werden 1911«6 Teile 1 ,6-Hexandiol zu- 
sammen mit 525.6 Teilen Adipinsaure zum 
Schmelzen gebracht. Anschliefiend werden unter 
RUhren 896,4 Teile IsophthalsMure zugegeben und 
die Temperalur so gesteigert, daB die Kolonnen- 
kopftemperatur 100 'C nicht uberschreitet. Bei ei- 
ner maximalen Temperatur des Reaktionsgemi- 
sches von 220 *C wird so lange weiterverestert, 
bis eine Saurezahl von 3 erreicht ist. Nach Abkuh- 
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len auf 170 werden 691.2 Teile Trimellithsaure- 
anhydrid zugegeben und bei 170 weiterver- 
estert. bis eine Saurezahl von 28 erreicht ist. Nach 
Abkuhlen auf 100 *C werden 1200 Teile Methyliso- 
5 butylketon zugegeben. Die erhaltene Polyesterharz- 
Idsung besitzt einen Festkorpergehalt von 75 %. 

Beispiei 2 

10 In einer Apparatur gemSB Beispiei 1 werden 

670 Teile Trimethylolpropan. 354 Teile 1.6-Hexan- 
diol, 1400 Teile einer isomerisierten Sojafettsaure 
und 592 Teile Phthalsaureanhydrid zum Schmelzen 
gebracht. AnschlieBend wird unter RGhren die 

15 Temperatur so gesteigert, dafi die Kolonnenkopf- 
temperatur 100 nicht Ut>erschreitet. Bel einer 
maximalen Temperatur des Reaktionsgemisches 
von 220 * C wird so lange weiterverestert. bis eine 
Saurezahl von 3 erreicht ist. Nach dem AbkOhlen 

20 auf 170 'C werden 384 Teile Trimellilhsaureanh- 
ydrid zugegeben und bei 170 *C weiterverestert. 
bis eine Saurezahl von 34 erreicht ist. Nach dem 
Abkuhlen auf 110 *C werden 1076 Teile Methyliso- 
butylketon zugegeben. FestkSrpergehalt: 77 %. 

25 

Beispiei 3 

In einer Apparatur gemaB Beispiei 1 werden 
643.2 Teile Trimethylolpropan. 472 Teile 1,6-Hex- 

30 andiol, 758,4 Teile IsononansSure und 592 Teile 
Phthalsaureanhydrid zum Schmelzen gebracht. An- 
schlieBend wird unter RQhren die Temperatur so 
gesteigert. daB die Kolonnenkopftemperatur 100 
*C nicht Uberschreitet. Bei einer maximalen Tem- 

35 perature des Reaktionsgemisches von 220 • C wird- 
so lange weiterverestert. bis eine Saurezahl von 3 
erreicht ist. Nach dem AbkUhlen auf 170 *C wer- 
den 460,8 Teile Trimellithsaureanhydrid zugegeben 
und bei 170 *C weiterverestert. bis eine Saurezahl 

40 von 33 erreicht ist. Nach dem Abkuhlen auf 100 
*C werden 903.5 Teile Methylisobutylketon zuge- 
geben. Festkorpergehalt: 73,8 %. 

Beispiei 4 

45 

In einer Apparatur gemSB Beispiei 1 werden 
1664 Teile Neopentylglykol zum Schmelzen ge- 
bracht. AnschlieBend werden unter RUhren 1328 
Teile Isophthalsaure zugegeben und die Tempera- 

50 tur so gesteigert, daB die Kolonnenkopftemperatur 
100 'C nicht uberschreitet. Bei einer maximalen 
Temperatur des Reaktionsgemisches von 220 'C 
wird so lange weiterverestert. bis eine SMurezahl 
von 3 erreicht ist. Nach Abkuhlen auf 170 

55 werden 768 Teile Trimellithsaureanhydrid zugege- 
ben und bei 170 *C weiterverestert. bis eine Sau- 
rezahl von 33 erreicht ist. Nach Abkuhlen auf 100 
*C werden 1442 Teile Methylisobutylketon zuge- 
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geben. Festkorpergehait: 70 %. 
Beispiel 5 

In einer Apparatur gemaB Beispiel 1 werden s 
1699,2 Telle 1 ,6-Hexandiol zum Schmelzen ge- 
bracht. AnschlieGend werden unter Ruhren 1195,2 
Telle IsophthalsSure zugegeben und die Tempera- 
tur so gesteigert. daB die Kolonnenkopftemperatur 
100 *C nicht Uberschreitet. Bei einer maximalen io 
Temperatur des Reaktionsgemisches von 220 'C 
wird so lange weiterverestert, bis eine Saurezahl 
von 3 erreicht ist. Nach Abkuhlen auf 170 *C 
werden 345,6 Telle Trimellithsaureanhydrid und 
684 Telle Admerginsaure (Addukt von Malelnsaure- is 
anhydrid an konjugiert-ungesattigte Fettsauren) zu- 
gegeben und bei 215 *C weiterverestert, bis eine 
Saurezahl von 27 erreicht ist. Nach AbkUhlen auf 
100 "C werden 1529.5 Telle Methylisobutylketon 
zugegeben. Festkorpergehait: 70 %. 20 

II. 

Herstellung von vernetzten Polymermlkroteil- 
Chen 

25 

Beispiel 6 

In einem heizbaren Ruhrgefafi. das mit einem 
Thermometer, einem RUckfluOkuhler, bzw. einer 
Destillatlonsbrucke. ausgerustet ist, werden 1050 30 
Telle der Polyesterharzlosung von Beispiel 1 zu- 
sammen mIt 482 Teilen Setamine US 132 (Melam- 
inharz in Butanol) eingewogen und auf 40 *C auf- 
geheizt. Unter RUhren und weiterem Aufhelzen 
werden 567.8 Telle einer 5 %igen waBrigen Lo- os 
sung von N,N-Dimethylamlnoethanol (entspricht ei- 
ner 80 %igen Neutralisation der SSuregruppen) 
innerhalb 10 min zugegeben. Nach Ende der Zuga- 
be betragt die Temperatur 35 'C, Jetzt werden. 
ebenfalis unter weiterem Aufheizen, 1521,6 Telle 40 
vollentsalzten Wassers innerhalb 15 min zugege- 
ben. Bei Ende der Zugabe betragt die Temperatur 
55 'C. Es wird weiter geheizt auf 85 •C. jedoch 
wird vorher eine Probe entnommen zur Bestim- 
mung des ViskositMt und des pH-Wertes. Der pH- 4S 
Wert betragt 7.78. Zur Besllmmung der Viskositat 
wird die Probe zunachst mit N.N-Oimethylaminoet- 
hanol auf einen . Neutralisationsgrad von 100 % 
gebracht. und mit Butylglykol 1 : 1 verdUnnt. Die 
Viskositat der klaren Losung betragt 14 sec. Nach so 
30 min sind die 85 'C erreicht, und es wird erneut 
eine Probe, entnommen. Die Viskositat der immer 
noch klaren L5sung ist auf 27 sec gestiegen. Nach 
weiteren 30 min bei 85 wird erneut eine Probe 
gezogen. Beim Verdunnen der Probe mit Butylgly- 5S 
kol (100 % neutralisiert) erhalt man eine trube 
Losung mit einer Viskositat von 19 sec. Die Tem- 
peratur von 85 wird noch weiter gehaiten bis 
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die Viskositat der neutralisierten Losung in Butyl- 
glykol nicht mehr niedriger wird. Nach 3 h sind 14 
sec erreicht. Jetzt wird die erhaltene Dispersion mit 
N.N-Dlmethylaminoethanol zu 100 % neutralisiert 
und im Vakuum das Methylisobutylketon at>destil- 
liert. Man erhalt eine stabile Dispersion mit einem 
Festkorpergehait von 35 %, einem pH-Wert von 
8.15 und einer Viskositat von 21 sec. 

Beispiel 7 

In einem RuhrgefaB gemaB Beispiel 6 werden 
1050 Telle der Polyesterharzl5sung von Beispiel 1 
zusammen mit 421.8 Teilen Cymel 1158 (butylier- 
tes, NH-Gruppen enthaltendes Harz in Butanol) ein- 
gewogen und auf 40 'C aufgehelzt. Unter RUhren 
und weiterem Aufhelzen wurden 567.8 Telle einer 5 
%igen, wSBrigen Losung von N,N-Dimethylamino- 
ethanol (entspricht einer 80 %igen Neutralisation 
der Sauregruppen) innerhalb 10 min zugegeben. 
Nach Ende der Zugabe betragt die Temperatur 35 
• C. Jetzt werden. ebenfalis unter weiterem Aufhei- 
zen. 1521.6 Telle vollentsalzten Wassers innerhalb 
15 min zugegeben. Bei Ende der Zugabe betrSgt 
die Temperatur 54 'C. Es wird weiter geheizt auf 
85 'C, jedoch wird vorher eine Probe entnommen 
zur Bestimmung der Viskositat und des pH-Wertes. 
Der pH-Wert betragt 7.78. Zur Bestimmung der 
Viskositat wird die Probe zunachst mit N.N-Dime- 
thylaminoethanol auf einen Neutrallsationsgrad von 
100 % gebracht. und mit Butylglykol 1 : 1 ver- 
diinnt. Die Viskositat der klaren Losung betragt 14 
sec. Nach 30 min sind die 85 'C erreicht. und es 
wird erneut eine Probe entnommen. Die Viskositat 
der immer noch klaren Losung ist auf -28 sec 
gestiegen. Nach weiteren 30 min bei 85 'C wird 
erneut eine Prot)e gezogen. Beim VerdGnnen der 
Probe mit Butylglykol (100 % neutralisiert) erhalt 
man eine trube Losung mit einer Viskositat von 20 
sec. Die Temperatur von 85 'C wird noch weiter 
gehaiten bis die Viskositat der neutralisierten Lo- 
sung in Butylglykol nicht mehr niedriger wird. Nach 
3 h sind 15 sec erreicht. Jetzt wird die erhaltene 
Dispersion mit N.N-Dimethylaminoethanol 100 %ig 
neutralisiert und im Vakuum das Methylisobutylke- 
ton abdestllllert. Man erhalt eine stabile Dispersion 
mit einem Festkorpergehait von 35 %, einem pH- 
Wert von 8.48 und einer Viskositat von 20 sec. 

Beispiel 8 

In einem RuhrgefaB gemaB Beispiel 6 wurden 
1050 Telle der Polyesterharzlosung von Beispiel 1 
zusammen mit 613.6 Teilen Maprenal MF 650 
(nicht plastifiziertes, isobutylverethertes Melamin- 
Formaldehyd-Harz in Isobutanol) eingewogen und 
auf 40 aufgehelzt. Unter Ruhren und weiterem 
Aufheizen werden 567,8 Telle einer 5 %igen, wafl- 
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rigen Losung von N.N-Dimethylaminoelhano! (ent- 
spricht einer 80 %igen Neutralisiation der SSure- 
gruppen) innerhalb 10 min zugegeben. Nach Ende 
der Zugabe betragt die Temperatur 35 'C. Jetzt 
werden. ebenfalls unter weiterem Aufheizen. 1521.6 
Teile vollentsalzten Wassers innerhalb 15 min zu- 
gegeben. Bei Ende der Zugabe betragt die Tempe- 
ratur 55 'C. Es wird waiter geheizt auf 85 'C, 
jedoch wird vorher eine Probe entnommen zur Be- 
stimmung der Viskositat und des pH-Wertes. Der 
pH-Wert betragt 7,87. Zur Bestimmung der Visko- 
sitat wird die Probe zunachst mit N,N-Dimethylami- 
noethanol auf einen Neutralisatlonsgrad von 100 % 
gebracht, und mit Butylglykol 1 : 1 verdunnt. Die 
Viskositat der klaren Losung betragt 13 sec. Nach 
30 min sind die 85 *C erreicht. und es wird erneut 
eine Probe entnommen. Die Viskositat der immer 
noch ktaren Losung ist auf 27 sec gestiegen. Nach 
weiteren 30 min bei 85 *C wird erneut eine Probe 
gezogen. Beim VerdOnnen der Probe mit Butylgly- 
kol (100 % neutralisiert) erhSIt man eine trUbe 
Losung mit einer Viskositat von 21 sec. Die Tem- 
peratur von 85 "C wird noch weiter gehalten bis 
die Viskositat der neutralisierten Losung in Butyl- 
glykol nicht mehr niedrlger wird. Nach 3 h sind 16 
sec erreicht. Jetzt wird die erhaltene Dispersion mit 
N.N-Dimethylaminoethanol 100 %ig neutralisiert 
und im Vakuum das Methylisobutylketon abdestil- 
liert. Man erhalt eine stabile Dispersion mit einem 
Festkorpergehalt von 33 %. einem pH-Wert von 
8,19 und einer Viskositat von 21 sec. 

Beispiel 9 

In einem Ruhrgefafi gemaB Beispiel 6 werden 
1050 Teile der Poly esterharzld sung von Beispiel 2 
zusammen mit 495 Teilen Setamine US132 (Me- 
laminharz in Butanol) eingewogen und auf 40 *C 
aufgeheizt. Unter Ruhren und weiterem Aufheizen 
werden 687.5 Teile einer 5 %igen waOrigen Lo- 
sung von N.N-Dimethylaminoethanol (entspricht ei- 
ner 80 %igen Neutralisation der Sauregruppen) 
innerhalb 10 min zugegeben. Nach Ende der Zuga- 
be tDetragt die Temperatur 48 *C. Jetzt werden, 
ebenfalls unter weiterem Aufheizen. 1457,5 Teile 
vollentsalzten Wassers innerhalb 15 min zugege- 
ben. Bei Ende der Zugabe betragt die Temperatur 
68 *C. Es wird weiter geheizt auf 85 *C. jedoch 
wird vorher eine Probe entnommen zur Bestim- 
mung der Viskositat und des pH-Wertes, Der pH- 
Wert betragt 7.78. Zur Bestimmung der Viskositat 
wird die Probe zunachst mit N.N-Dimethylaminoet- 
hanol auf einen Neutralisationsgrad von 100 % 
gebracht und mit Butylglykol 1 : 1 verdunnt. Die 
Viskositat der klaren Losung betragt 13 sec. Nach 
30 min sind die 85 * C erreicht. und es wird erneut 
eine Probe entnommen. Die Viskositat der bereits 
leicht truben Losung ist auf 16 sec gestiegen. 



Nach weiteren 30 min bei 85 *C wird erneut eine 
Protje gezogen. Beim Verdunnen der Prot>e mil 
Butylglykol (100 % neutralisiert) erhalt man eine 
trube Losung mit einer Viskositat von 15 sec. Die 

5 Temperatur von 85 wird noch weiter gehalten 
bis die Viskositat der neutralisierten Losung in Bu- 
tylglykol nicht mehr niedriger wird. Nach 3 h sind 
14 sec erreicht. Jetzt wird die erhaltene Dispersion 
mit N.N-Dimethylaminoethanol 100 %ig neutrali- 

10 siert und im Vakuum das Methylisobutylketon ab- 
destilliert. Man erhalt eine stabile Dispersion mit 
einem Festkorpergehalt von 34 %. einem pH-Wert 
von 8.37 und einer ViskositMt von 21 sec. 

15 Beispiel 10 

In einem RUhrgefaB gemaB Beispiel 6. das mit 
einem Thermometer, einem ROckfluOkUhler bzw. 
einer DestillationsbrUcke ausgerustet ist. werden 

20 1070 Teile der Harzlosung von Beispiel 1 zusam- 
men mit 483.5 Teilen Setamine US132 (Melamin- 
harz in Butanol) eingewogen und auf 40 'C aufge- 
heizt. Unter Ruhren und weiterem Aufheizen wer- 
den 653,4 Teile einer 5 %igen, wMBrigen Ldsung 

25 von N.N-Dimethylaminoethanol (entspricht einer 80 
%igen Neutralisation der Sauregruppen) innerhalb 
10 min zugegeben. Nach Ende der Zugabe betragt 
die Temperatur 40 *C. Jetzt werden. ebenfalls 
unter weiterem Aufheizen. 1441.6 Teile vollentsalz- 

30 ten Wassers innerhalb 15 min zugegeben. Bei 
Ende der Zugabe betragt die Temperatur 44 *C. 
Es wird weiter geheizt auf 85 *C, jedoch wird 
vorher eine Probe entnommen zur Bestimmung der 
Viskositat und des pH-Wertes. Der pH-Wert betragt 

35 7,68. Zur Bestimmung der Viskositat wird die Pro- • 
be zunachst mit N.N-Dimethylaminoethanol auf ei- 
nen Neutralisationsgrad von 100 % gebracht und 
mit Butylglykol 1 : 1 verdOnnt. Die J/iskositat der 
klaren Losung betragt 13 sec. Nach 30 min sind 

40 die 85 *C erreicht, und es wird err>eut eine Probe 
entnommen. Die Viskositat der immer noch klaren 
L5sung ist auf 55 sec gestiegen. Nach weiteren 30 
min bei 85 *C wird erneut eine Probe gezogen. 
Beim VerdOnnen der Prot>e mit Butylglykol (100 % 

45 neutralisiert) erhalt man eine trube L5sung mit ei- 
ner Viskositat von 35 sec. Die Temperatur von 85 
*C wird noch weiter gehalten bis die Viskositat der 
neutralisierten Losung in Butylglykol nicht mehr 
niedriger wird. Nach 3 h sind 17 sec erreicht. Jetzt 

50 wird die erhaltene Dispersion mit N.N-Dimethylami- 
noethanol 100 %ig neutralisiert und im Vakuum 
das Methylisobutylketon abdestilliert. Man erhalt 
eine stabile Dispersion mit einem Festkorpergehalt 
von 35 %, einem pH-Wert von 8,45 und einer 

55 Viskositat von 48 sec. 
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Beispiel 11 

In einem RuhrgefaB gemaS Beispiel 6 werden 
1100 Teile der Polyesterharzlosung von Beispiel 4 
zusammen mit 597 Tellen Setannlne US132 (Me- 
laminharz in Butanol) eingewogen und auf 40 *C 
aufgeheizt. Unter RUhren und weiterem Aufheizen 
werden 626 Teile einer 5 %igen, waOiigen Losung 
von N.N-Dimethylaminoethanol (entspricht einer 75 
%tgen Neutralisation der Sauregruppe) innerhalb 
10 min zugegeben. Nach Ende der Zugabe betragt 
die Temperatur 35 *C. Jetzt werden. ebenfatis 
unter weiterem Aufheizen, 1590 Teile vollentsalzten 
Wassers innerhalb 15 min zugegeben. Bel Ende 
der Zugabe t>etragt die Temperatur 55 ' C. Es wtrd 
weiter geheizt auf 85 * C. jedoch wird vorher eine 
Probe entnommen zur Bestimmung der VIskositat 
und des pH-Wertes. Der pH-Wert betragt 7,74, Zur 
Bestimmung der VIskositat wird die Probe zu- 
nachst mit N,N-Dlmethylaminoethanol auf einen 
Neulrallsationsgrad von 100 % gebracht. und mit 
Butylglykol 1 : 1 verdunnt. Die VIskositat der klaren 
Losung betragt 14 sec. Nach 30 min sind die 85 
*C erreicht, und es wird erneut eine Probe ent- 
nommen. Die Viskositat der immer noch klaren 
Losung ist auf 27 sec gestlegen. Nach welteren 30 
min bei 85 "C wird erneut eine Probe gezogen. 
Beim VerdOnnen der Probe mit Butylglykol (100 % 
neutralisiert) erhalt man eine trObe Losung mit ei- 
ner Viskositat von 18 sec. Die Temperatur von 85 
• C wird noch weiter gehalten bis die Viskositat der 
neutralsieirten Losung in Butylglykol nicht mehr 
niedriger wird. Nach 3 h sind 14 sec erreicht. Jetzt 
wird die erhaltene Dispersion mit N.N-Dimethylami- 
noethanol 100 %ig neutralisiert und Im Vakuum 
das Methylisobutylketon abdestilliert. Man erhalt 
eine stabile Dispersion mit einem Festkorpergehalt 
von 32 %, einem pH-Wert von 8,15 und einer 
Viskositat von 19 sec. 

Beispiel 12 

In einem ROhrgefSO gemaO Beispiel 6 werden 
950 Teile der Polyesterharzlosung von Beispiel 2 
zusammen mit 635.5 Teilen Cymel 1158 (butyller- 
tes, NH-Gruppen enthaltendes Harz in Butanol) ein- 
gewogen und auf 40 ♦ C aufgeheizt. Unter Ruhren 
und weiterem Aufheizen werden 672.8 Teile einer 5 
%igen. wafirigen Losung von N.N-Dimethylamino- 
ethanol (entspricht einer 80 %igen Neutralisation 
der Sauregruppen) innerhalb 10 min zugegeben. 
-Nach Ende der Zugabe betragt die Temperatur 48 
•C. Jetzt werden, ebenfalls unter weiterem Aufhei- 
zen, 1689.9 Teile vollentsalzten Wassers innerhalb 
15 min zugegeben. Bei Ende der Zugabe betrSgt 
die Temperatur 68 "C. Es wird weiter geheizt auf 
85 'C. jedoch wird vorher eine Probe entnommen 
zur Bestimmung der Viskositat und des pH-Wertes. 



Der pH-Wert betragt 7,52. Zur Bestimmung der 
Viskositat wird die Probe zunachst mit N.N-Dime- 
thylaminoethanol auf einen Neutralisationsgrad von 
100 % gebracht und mit Butylglykol 1 : 1 verdUnnt. 

5 Die Viskositat der klaren Losung betrSgt 13 sec. 
Nach 30 min sind die 85 •€ erreicht, und es wird 
erneut eine Probe entnommen. Die Viskositat der 
bereits leicht trOben Losung ist auf 14 sec gestie- 
gen. Nach weiteren 30 min bei 85 wird erneut 

10 eine Probe gezogen. Beim Verdunnen der Probe 
mit Butylglykol (100 % neutralisiert) erhalt man 
eine trObe Losung mit einer Viskositat von 15 sec. 
Die Temperatur von 85 'C wird noch weiter gehal- 
ten bis die Viskositat der neutralisierten L5sung in 

;5 Butylglykol nicht mehr niedriger wird. Nach 3 h 
sind 13 sec enreicht Jetzt wird die erhaltene Dis- 
persion mit N.N-Dimethylaminoethanol 100 %lg 
neutralisiert und im Vakuum das Methylisobutylke- 
ton at>destilliert. Man erhalt eine stabile Dispersion 

20 mit einem Festkorpergehalt von 31 %, einem pH- 
Wert von 8,52 und einer Viskositat von 21 sec. 

Beispiel 13 

25 In einem RuhrgefaG gemSS Beispiel 6 werden 

1100 Telle der Polyesterharzlosung von Beispiel 1 
zusammen mit 392.9 Teilen Cymel 327 (hochme- 
thyliertes Melamln-Formaldehyd-Harz in Isobuta- 
nol) eingewogen und auf 40 aufgeheizt. Unter 

30 Ruhren und weiterem Aufheizen werden 446 Teile 
einer 5 %igen. waBrigen Losung von N.N-Dimethy- 
laminoethanol (entspricht einer 60 %igen Neutrali- 
sation der Sauregruppen) Innerhalb 10 min zuge- 
geben. Nach Ende der Zugabe betragt die Tempe- 

35 ratur 40 • C. Jetzt werden. ebenfalls unter weiterem 
Aufheizen. 1742.8 Telle vollentsalzten Wassers in- 
nerhalb 15 min zugegeben. Bei Ende der Zugabe 
betragt die Temperatur 45 'C. Es wird weiter 
geheizt auf 85 • C, jedoch wird vorher eine Probe 

40 entnommen zur Bestimmung der Viskositat und 
des pH-Wertes. Der pH-Wert betragt 7,10. Zur 
Bestimmung der Viskositat wird die Probe zu- 
nachst mit N,N-Dimethylaminoethanol auf einen 
Neutralisationsgrad von 100 % gebracht, und mit 

45 Butylglykol 1 : 1 verdunnt. Die Viskositat der klaren 
Losung betrdgt 13 sec. Nach 30 min sind die 85 
•C erreicht. und es wird erneut eine Probe ent- 
nommen. Die Viskositat der schwach triiben Lo- 
sung ist auf 18 sec gestlegen. Nach weiteren 30 

50 min bei 85 * C wird erneut eine Probe gezogen. 
Beim Verdunnen der Probe mit Butylglykol (100 % 
neutralisiert) erhalt man eine trCibe Losung mit ei- 
ner Viskositat von 14 sec. Die Temperatur von 85 
• C wird noch weiter gehalten bis die Viskositat der 

55 neutralisierten Losung in Butylglykol nicht mehr 
niedriger wird. Nach 3 h sind 13 sec erreicht. Jetzt 
wird die erhaltene Dispersion mit N.N-Dimethylami- 
noethanol 100 %ig neutralisiert und im Vakuum 
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das Methylisobutylketon abdestilliert. Man erhalt 
eine stabile Dispersion mit einem Festkorpergehalt 
von 36 %. einem pH-Werl von 8,65 und einer 
Viskositat von 12 sec. 

5 

Beispiel 14 

In einem RuhrgefaQ gemaO Beispiel 6 werden 
1200 Teile der Polyesterharzldsung von Beispiel 5 
zusammen mit 404 Teilen Cymet 327 (hochmethy- w 
liertes Melamin-Formaldehyd-Harz in Isobutanol) 
eingewogen und auf 40 * C aufgeheizt. Unter Ruh- 
ren und weiterem Aufheizen werden 486.2 Teile 
einer 5 %igen, waOrigen Losung von N,N-Dimethy- 
laminoethanol (entspricht einer 80 %igen Neutrali- is 
sation der Sauregruppen) innerhalb 10 min zuge- 
geben. Nach Ende der Zugabe betragt die Tempe- 
ratur 35 * C. Jetzt werden, ebenfalls unter weiterem 
Aufheizen, 1764,7 Teile vollentsalzten Wassers in- 
nerhalb 15 min zugegeben. Bei Ende der Zugabe 20 
begragt die Temperatur 55 'C. Es wird welter 
geheizt auf 85 'C, jedoch wird vorher eine Probe 
entnommen zur Bestimmung der Viskositat und 
des pH-Wertes. Der pH-Wert betragt 7.98. Zur 
Bestimmung der Viskositat wird die Probe zu- 25 
nachst mit N,N-Oimethylaminoethanol auf einen 
Neutralisationsgrad von 100 % gebracht und mil 
Butylglykol 1 : 1 verdOnnt. Die Viskositat der klaren 
L5sung betragt 13 sec. Nach 30 min sind die 85 
•C erreicht, und es wird erneut eine Probe ent- 30 
nommen. Die Viskositat der immer noch klaren 
Losung ist auf 15 sec gestiegen. Nach weiteren 30 
min be! 85 *C wird erneut eine Probe gezogen. 
Beim VerdUnnen der Probe mit Butylglykol (100 % 
neutralisiert) erhalt man eine triibe Losung mit ei- 35 
ner Viskositat von 20 sec. Die Temperatur von 85 
'C wird noch weiter gehalten bis die Viskositat der 
neutralisierten Losung in Butylglykol nicht mehr 
niedriger wird. Nach 3 h sind 15 sec erreichl. Jetzt 
wird die erhaltene Dispersion mit N,N-Dimethylami- 40 
noethanol 100 %ig neutralisiert und im Vakuum 
das Methylisobutylketon abdestilliert. Man- erhalt 
eine stabile Dispersion mit einem Festkorpergehalt 
von 35 %, einem pH-Wert von 8.85 und einer 
Viskositat von 21 sec. 45 

III. 

Anwendungsbeispiele 

Beispiel 15 so 

Uberfuhrung der . Polymermikroteilchen in or- 
ganlsche Phase 

In einem heizbaren Ruhrgefafl. das mit einem 55 
Thermometer, einem RuckfluBkuhler bzw. einer De- 
stillationsbrucke und einem BodenablaBventil aus- 
gerustet ist. werden 2615 Teile der Dispersion von 
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Beispiel 11 zusammen mit 800 Teilen vollentsalz- 
tern Wasser vorgelegt. Dazu werden 990 Teile Xy- 
lol und 810 Teile n-Butanol geget>en und unter 
Ruhren vermischt. Zu der Mischung werden unter 
Ruhren 29 Teile Maleinsaure. gelost In 56 Teilen 
Wasser, gegeben. Nach 20 min intensiver Durch- 
mischung wird der Ruhrer abgestellt und gewartet. 
bis die Phasentrennung abgeschlossen ist. Nach 
45 min wird die untere Phase, die vorwiegend aus 
Wasser besteht. abgelassen (2650 ml). Nach Auf- 
heizen auf 60 'C wird das restliche Wasser im 
Vakuum abdestilliert. Man erhalt eine bei Raum- 
temperatur hochviskose. nichtwMSrige. stabile Dis- 
persion von vernetzten Polymermikroteilchen mit 
einem Festkorpergehalt von 40 %. 

Beispiel 16 

Beschichtungszusammensetzung 

56 Gew.-Teile der in Beispiel 9 beschriebenen 
Dispersion werden unter ROhren mit 23 Gew.-Tei- 
len Verdickerdispersion versetzt. Als Verdicker wird 
Lalekoll D (Verdicker auf Acrylester-Methacrylsau- 
re-Basis mit 25 %igem Festkorpergehalt) verwen- 
det, das mit Wasser auf einen Festkorpergehalt 
von 3 % verdunnt, und mit Dimethylethanolamin 
auf einen pH-Wert von 7,0 eingestellt worden ist. 

In einem getrennten GefaG werden 4,5 Gew.- 
Teile einer handelsublichen non-leafing Aluminium- 
bronze mit einem Aluminiumanteil von 65 % mit 5 
Gew.-Teilen Butylglykol angeleigt und in Ublicher 
Weise aufgeschlossen. 

Diese AluminiumschlMmme wird zu der oben 
beschriebenen Dispersion unter Ruhren zugege- 
ben. Nach Einstellen des pH-Wertes auf 8.0 mit 
einer wSHrigen 10 %igen Dimethylethanolaminlo- 
sung (ca. 0.6 Gew.-Telle) wird mit Wasser (ca. 10 
Gew.-Teile) auf eine Viskositat von 40 sec einge- 
stellt. Der Festk5rpergehalt betragt 23 %. 

Der so erhaltene Basislack wird auf ein mit 
FOIIer in ublicher Weise beschichtetes Stahlblech 
gespritzt und 5 MInuten bei 50 getrocknet. 
Dann wird mit einem handelsUblichen Einbrennlack 
auf Basis Polyacrylat/Melaminharz uberspritzt und 
30 Minuten bei 130 eingebrannt Die so erhalte- 
ne Beschichtung zeigt eine hohe Brillanz und einen 
gleichmaOigen. ausgepragten Metalliceffekt. 

PatentansprUche 

1. WaGrige Dispersion von vernetzten Polymermi- 
kroteilchen, hergestellt in waGrigem Medium 
aus einem gegebenenfalls in einem organi- 
schen Losungsmittel gelosten. mindestens 
zwei Hydroxylgruppen tragenden Polymer, das 
ut>er eine zur Bildung einer stabilen waGrigen 
Dispersion ausreichende Anzahl ionischer 
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Gruppen verfugt. aus Komponente (A) und el- 
ner weiteren Komponente (6) bei erh5hter 
Temperatur, dadurch gekennzeichnet, daB 
Komponente (A) ein Polyesterpolyol, herge- 
stent aus einem oder mehreren Polyolen, aus- 
gewShlt aus Ethylenglykol. 1,2- und 1.3-Pro- 
pandiol. t,3- und 1,4-Butandiol. die isomeren 
Pentandlole, Hexandiole oder Octandiole (2. B. 
2-Ethyl-1 ,3-hexandiol)trimethylolpropan), Neo- 
penlylglykol. Glycerin, Bishydroxymethylcyclo- 
hexan. Erythrit. Mesoerythrit, Arabit, Adonit, 
Xytit. Mannit. Sorbit. Oulcit, Hexantriol oder 
(poly-)Pentaerythritol und einer Polycarbonsau- 
re mit 2 bis 18 C-Atomen oder ihren Anhydri- 
den, soweit diese Anhydride existieren. wobei 
die Polycarbonsauren und/oder die Anhydride 
einzein oder im Gemlsch eingesetzt werden 
konnen mit einer Saurezahi von 20 bis 50 ist 
und Komponente (B) ein Aminoplastharz ist, 
das aus Molekulen besteht, die mindestens 
zwei reaktive Gruppen. bestehend aus Hydrox- 
yl- und/oder Amino- und/oder Ethergruppen. 
enthalten, daB das Gewichtsverhaltnis von 
Komponente (A) zu Komponente (B) zwischen 
30 : 70 und 95 : 5 betragt und dafi die Disper- 
sion in Wasser und/oder einem organischen 
Losungsmittel oder Gemischen davon stabil 
und anwendbar ist. 

2. Dispersion nach Anspruch 1. dadurch gekenn- 30 
zeichnet. daB als Komponente (B) Melaminhar- 

ze eingesetzt werden. 

3. Dispersion nach Anspruchen 1 oder 2. dadurch 
gekennzeichnet, daB das Gewichtsverhaltnis 35 
von Komponente (A) zu Komponente (B) zwi- 
schen 60 : 40 und 80 : 20 betragt. 

4. Dispersion nach Anspruchen 1 bis 3. dadurch 
gekennzeichnet. daB in die Losung der Kom- 40 
ponente (A) in einem organischen Losungsmit- 
tel Oder Losungsmittelgemisch die Komponen- 
te (B) gegeben, mit einer waBrigen Losung 
eines Amins zu 70 bis 90 %. vorzugsweise 80 

% neutralisiert wird und das erhaltene Ge- 45 
misch auf 50 bis 100 'C. vorzugsweise 70 bis 
90 *C. bis zur Viskositatskonstanz erhitzt und 
mit dem Amin zu 100 % neutralisiert wird. 

5. Dispersion nach Anspruchen 1 bis 4. dadurch so 
gekennzeichnet, daB das organische Losungs- 
mittel Oder Losungsmittelgemisch nach der 
vollstandigen Neutralisation abdestilliert wird. 

6. Verfahren zur Hersteilung von waBrigen Dis- ss 
persionen von vernetzten Potymermikroteil- 
chen in waBrigem Medium aus einem gegebe- 
nenfalls in einem organischen Losungsmittel 



gelosten, mindestens zwei Hydroxylgruppen 
tragenden Polymer, das uber eine zur Bildung 
einer stabilen waBrigen Dispersion ausreichen- 
de Anzahl ionischer Gruppen verfUgt, als Kom- 
ponente (A) und einer weiteren Komponente 
(B) bei erhohter Temperatur. dadurch gekenn- 
zeichnet. daB Komponente (A) ein Polyesterpo- 
lyol. hergestellt aus einem oder mehreren Po- 
lyolen. ausgewahit aus Ethylenglykol, 1.2- und 
1.3-Propandiol. 1.3- und 1,4-Butandiol. die iso- 
meren Pentandiole, Hexandiole Oder Octandio- 
le (z. B. 2-Ethyl-1 .3-hexandiot)- 
trimethylolpropan), Neopentylglykol. Glycerin. 
Bishydroxymethylcyclohexan, Erythrit, Mesoe- 
rythrit. Arabit. Adonit. Xylit. Mannit. Sorbit. Dul- 
cit, Hexantriol oder (poly-)Pentaerythritot und 
einer PolycarbonsSure mit 2 bis 18 C-Atomen 
Oder ihren Anhydriden. soweit diese Anhydride 
existieren. wobei die Polycarbonsauren 
und/oder die Anhydride einzein oder im Ge- 
misch eingesetzt werden k5nnen mit einer 
SSurezahl von 20 bis 50 ist und Komponente 
(B) ein Aminoplastharz ist. das aus Molekulen 
besteht, die mindestens zwei reaktive Grup- 
pen, bestehend aus Hydroxyl- und/oder Ami- 
no- und/oder Ethergruppen. enthalten. daB das 
Gewichtsverhaltnis von Komponente (A) zu 
Komponente (B) zwischen 30 : 70 und 95 : 5 
betragt und daB die Dispersion in Wasser 
und/oder einem organischen Losungsmittel 
Oder Gemischen davon stabil anwendbar ist 

7. Verfahren nach Anspruch 6. dadurch gekenn- 
zeichnet, daB als Komponente (B) Melaminhar- 
ze eingesetzt werden. 

8. Verfahren nach AnsprOchen 6 oder 8, dadurch 
gekennzeichnet, daB das Gewichtsverhaltnis 
von Komponente (A) zu Komponente (B) zwi- 
schen 60 : 40 und 80 : 20 betragt. 

9. Verfahren nach AnsprUchen 6 bis 8. dadurch 
gekennzeichnet, daB in die Losung der Kom- 
ponente (A) in einem organischen Losungsmit- 
tel Oder Losungsmittelgemisch' die Komponen- 
te (B) gegeben wird. mit einer waBrigen Lo- 
sung eines Amins zu 70 bis 90 %, vorzugswei- 
se 80 %, neutralisiert wird, das erhaltene Ge- 
misch auf 50 bis 100 'C. vorzugsweise 70 bis 
90 • C. bis zur Viskositatskonstanz erhitzt und 
mit dem Amin zu 100 % neutralisiert wird. 

10. Verfahren nach Anspruchen 6 bis 9. dadurch 
gekennzeichnet. daB das organische Losungs- 
mittel Oder Losungsmittelgemisch nach der 
vollstMndigen Neutralisation abdestilliert wird. 
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11. Beschichtungszusammensetzung. bestehend 
aus einer Dispersion von vernetzten Polymer- 
mikroteilchen, hergestellt In Wasser aus einem 
gegebenenfalls in einem organischen Losungs- 
mittel gelosten, nnindestens zwei Hydroxyl- 5 
gruppen tragenden Polymer, das Ober eine zur 
Bitdung einer stabilen waOrigen Dispersion 
ausreichende Anzahl ionischer Gruppen ver- 
fUgt. als Komponente (A) und einer weiteren 
Komponente (B) be! erhohter Temperatur. in lo 
einem Medium, das noch weiteres filmbilden- 

des Material, Pigmente und weitere ubiiche 
Additive enthalten kann und sich insbesondere 
zur Herstellung von schOtzenden und/oder de- 
korativen UberzUgen elgnet, dadurch gekenn- is 
zeichnet. dafl Komponente (A) ein Polyesterpo- 
lyol, hergestellt aus einem Oder mehreren Po- 
lyolen. ausgewahft aus Ethylenglykol, 1.2- und 
1.3-Propandiol, 1.3- und 1 ,4-Butandiol. die iso- 
meren Pentandiole, Hexandlole oder Octandio- 20 
le (z. B. 2-Ethyl-1.3-hexandiol)- 
trimethylolpropan), Neopentylglykol. Glycerin, 
Bishydroxymethylcyclohexan, Erythrit, Mesoe- 
rythrit, Arabit. Adonit. Xylit, Mannit, Sorbit, Dul- 
cft, Hexantriol Oder (poly-)Pentaerythritol und 25 
einer Polycarbonsaure mi t 2 bis 18 C-Atomen 
Oder ihren Anhydriden, soweit diese Anhydride 
existieren, wobei die Polycarbonsauren 
und/oder die Anhydride einzein Oder im Ge- 
misch eingesetzt werden k5nnen mit einer 30 
SSurezahl von 20 bis 50 ist und Komponente 
(B) ein Aminoplastharz ist, das aus Molekuten 
besteht, die mindestens zwei reaktive Grup- 
pen. bestehend aus Hydroxyl- und/oder Ami- 
no- und/ Oder Ethergruppen, enthalten und da(3 35 
das Gewichtsverhaltnis von Komponente (A) 
zur Komponente (B) zwischen 40 : 60 und 95 : 
5 betrSgt. 

12. Beschichtungszusammensetzung nach An- 40 
spruch 11. dadurch gekennzeichnet, daB sie 
Metallpigmentteilchen, inst^sondere Alumini- 
umpigmentteilchen, enthalt. 

13. Verwendung der Dispersionen nach einem 4S 
Oder mehreren der Anspruche 1 bis 5 als 
Rheologiehllfsmittel und/oder Bindemittelkom- 
ponente in Beschichtungszusammensetzun- 
gen, 

50 

Claims 

1. An aqueous dispersion of cross-linked polymer 
microparticles. prepared in an aqueous me- 
dium from a polymer, optionally dissolved in 55 
an organic solvent, said polymer bearing at 
least two hydroxyl groups and comprising a 
number of ionic groups sufficient for the forma- 



tion of a stable aqueous dispersion, as the 
component (A) and one further component (6) 
at an elevated temperature, characterized in 
that component (A) is a polyesterpotyol. pre- 
pared from one or more polyol(s) selected 
from ethylene glycol. 1.2- and 1 .3-propanediol, 
1,3- and 1 ,4-butanediol, the Isomeric pen- 
tanediols. hexanediols or octanediols (e.g., 2- 
ethyl-1 ,3-hexanediol), trimethylolpropane, 
neopentyl glycol, glycerol, bishydroxymethyl 
cyclohexane, erythritol, mesoerythritol, arabitol, 
adonitol. xylitol, mannitol, sorbitol, dulcitol. hex- 
anetriol or (poly-)pentaerythrltol. and polycar- 
boxyllc acids or anhydrides thereof as far as 
these anhydrides do exist, having from 2 to 18 
carbon atoms, wherein the polycarboxylic ac- 
ids and/or anhydrides thereof may be em- 
ployed individually or in admixtures thereof, 
which have an acid value of from 20 to 50, and 
that component <B) is an aminoplast resin con- 
sisting of molecules containing at least two 
reactive groups consisting of hydroxyl and/or 
amino and/or ether groups, that the ratio by 
weight of component (A) to component (8) is 
between 30:70 and 95:5. and that the disper- 
sion In water and/or an organic solvent or 
mixtures is stable and applicable. 

2. The dispersion according to claim 1 . character- 
ized in that melamine resins are employed as 
the component (B). 

3. The dispersion according to claims 1 or 2, 
characterized in that the ratio by weight of 
component (A) to component (B) is between 
60:40 and 80:20. 

4. The dispersion according to claims 1 to 3, 
characterized in that the component (B) is ad- 
ded into the solution of the component (A) in 
an organic solvent or solvent mixture, the mix- 
ture is neutralized to a degree of from 70% to 
90%. and preferably of 80%. with an aqueous 
solution of an amine, and the resulting mixture 
is heated to a temperature of from 50 *C to 
100 'C, and preferably from 70 to 90 'C, 
to reach a constant viscosity, and then is neu- 
tralized up to 100% with the amine. 

5. The dispersion according to claims 1 to 4. 
characterized in that the organic solvent or 
solvent mixture is distilled off after the com- 
plete neutralization. 

6. A process for producing aqueous dispersions 
of crosstinked polymer microparticles in an 
aqueous medium from a polymer, optionally 
dissolved in an organic solvent, said polymer 
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bearing at least two hydroxyl groups and com- 
prising a number of ionic groups sufficient for 
the formation of a stable aqueous dispersion, 
as the component (A) and one further compo- 
nent (B) at an elevated temperature, character- 5 
ized in that component (A) is a polyesterpolyot. 
prepared from one or more polyol(s) selected 
from ethylene glycol. 1,2- and 1 ,3-propanediol, 
1,3- and 1 .4-butanediol, the isomeric pen- 
tanediols. hexanediols or octanediols (e.g.. 2- w 
ethyl-1 ,3-hexanedioI), trimethylolpropane. 
neopentyl glycol, glycerol, bishydroxymethyl 
cyclohexane. erythrilol, mesoerythritol, arabitol. 
adonitol. xylitol. mannitot. sorbitol, dulcitol. hex- 
anetriol or (poly-)pentaerythritol. and polycar- 15 
boxylic acids or anhydrides thereof as far as 
these anhydrides do exist, having from 2 to 18 
carkx)n atoms, wherein the polycarboxylic ac- 
ids and/or anhydrides thereof may be em- 
ployed individually or in admixtures thereof, 20 
which have an acid value of from 20 to 50. and 
that component (B) is an aminoplast resin con- 
sisting of molecules containing at least two 
reactive groups consisting of hydroxyl and/or 
amino and/or ether groups, that the ratio by 25 
weight of component (A) to component (B) is 
between 30:70 and 95:5, and that the disper- 
sion in water and/or an organic solvent or 
mixtures is stable and applicable. 

30 

7. The process according to claim 6. character- 
ized in that melamine resins are employed as 
the component (B). 

8. The process according to claims 6 or 7. char- 35 
acterized in that the ratio by weight of compo- 
nent (A) to component (B) is between 60:40 

and 80:20. 

9. The process according to claims 6 to 8. char- 4o 
acterized in that the component (B) is added 

into the solution of the component (A) in an 
organic solvent or solvent mixture, the mixture 
is neutralized to a degree of from 70% to 90%, 
and preferably of 80%. with an aqueous solu- 4S 
Won of an amine, and the resulting mixture is 
heated to a temperature of from 50 'C to 100 
•C. and preferably from 70 to 90 •C, to 
reach a constant viscosity, and then is neutral- 
ized up to 100% with the amine. 50 

10. The process according to claims 6. to 9, char- 
acterized in that the organic solvent or solvent 
mixture is distilled off after the complete neu- 
tralization. 55 

11. A coating composition consisting of a disper- 
sion of cross-linked polymer microparticles. 
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prepared in water from a polymer, optionally 
dissolved in an organic solvent, said polymer 
bearing at least two hydroxyl groups and com- 
prising a number of ionic groups sufficient for 
the formation of a stable aqueous dispersion, 
as the component (A) and one further compo- 
nent (B) at an elevated temperature, in a me- 
dium which may contain still further film-for- 
ming material, pigments and further conven- 
. tional additives and is particularly suitable for 
producing protective and/or decorative coat- 
ings, characterized in that component (A) is a 
polyesterpolyot, prepared from one or more 
polyol(s) selected from ethylene glycol, 1,2- 
and 1 .3-propanediol. 1.3- and 1 , 4-butanediol, 
the isomeric pentanediols, hexanediols or oc- 
tanediols (e.g.. 2-ethyl-1.3-hexanediol). 
trimethylolpropane. neopentyl glycol, glycerol, 
bishydroxymethyl cyclohexane, erythritol, 
mesoerythritol. arabitol. adonitol, xylitol, man- 
nitol. sorbitol, dulcitol. hexanetriol or (poly- 
)pentaerythritol, and polycarboxylic acids or 
anhydrides thereof as far as these anhydrides 
do exist, having from 2 to 18 carljon atoms^ 
wherein the polycart>oxylic acids and/or anhy- 
drides thereof may be employed individually or 
in admixtures thereof, which have an acid val- 
ue of from 20 to 50. and that component (B) is 
an aminoplast resin consisting of molecules 
containing at least two reactive groups, con- 
sisting of hydroxyl and/or amino and/or ether 
groups, and that the ratio by weight of compo- 
nent (A) to component (B) is between 40:60 
and 95:5. 

12. The coating composition according to claim 
1 1 . characterized in that it contains metal pig- 
ment particles, and especially aluminium pig- 
ment particles. 

13. Use of the dispersions according to any one or 
several of claims 1 through 5 as rheology aid 
and/or binder component in coating composi- 
tions. 

Revendications 

1. Dispersion aqueuse de microparticules de po- 
lymere r^ticul^es, preparSe en milieu aqueux a 
partir d'un polymere eventuellement dissous 
dans un solvent organique. . portant au moins 
deux groupes hydroxyle. qui dispose d'un 
nornbre de groupes ioriiques suffisant pour la 
formation d'une dispersion aqueuse stable, a 
partir du composant (A) et d'un autre compo- 
sant (B) k temperature ^lev^e. caracterisee en 
ce que le composant (A) est un polyester- 
polyol prepare h partir d'un ou de plusieurs 
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potyols choists parmi i'elhyleneglycot le 1 ,2* et 
le 1 ,3-propanediol. le 1.3- et le 1 .4-butanediol. 
les isomeres de pentanediot. d*hexanedrol ou 
d'octanediol (par exemple le (2-ethyl-1 .3-hexa- 
nediol), le trimethylolpropane, te neopentylgly- s 
col. la glycerine, le bishydroxymethylcyclo- 
hexane. Terythritol. le m^soerythritol. t'arabitol. 
Tadonitol, le xylitol, le mannltol. le sorbitol, le 
dulcltol, rhexanetrtol ou le (poly-)pentaerythrl* 
tol. et d'un acide poiycarboxylique ayant de 2 io 

18 atomes de carbone ou de ses anhydri- 
des, dans la mesure ou ces anhydrides exis- 
tent, les acides potycarboxyliques et/ou les 
anhydrides pouvant etre utilises Isoi^ment ou 
melanges, avec un indlce d'acide de 20 ^ 50. is 
et le composant (B) est une resine aminoplaste 
qui se compose de molecules qui contiennent 
au moins deux groupes r^actifs constitu^s de 
groupes hydroxy le et/ou amino et/ou ether, en 
ce que le rapport ponderal du composant (A) 20 
au composant (B) est compris entre 30:70 et 
95:5 et en ce que la dispersion est stable et 
utilisable dans Teau et/ou un solvant organique 
ou des melanges de tels solvants. 

25 

2. Dispersion selon la revendication 1. caracterl- 
see en ce qu'on utilise comme composant (6) 
des resines de melamine. 

3. Dispersion selon les revendications 1 ou 2, 30 
caract^risee en ce que le rapport ponderal du 
composant (A) au composant (B) est compris 
entre 60:40 et 80:20. 

4. Dispersion selon les revendications 1^3, ca- as 
racterisee en ce qu'on introduit le composant 

(B) dans une solution du composant (A) dans 
un solvant ou melange de solvants organique- 
(s). en ce qu'on neutralise avec une solution 
aqueuse d'une amine a 70 a 90%, de pr^fe- 40 
rence 80%. et en ce qu'on chauffe le melange 
obtenu ^ 50 & 100'C. de preference 70 a 
90 *C. jusqu'a viscosite constante et en ce 
qu'on neutralise avec Tamine a 100%. 

45 

5. Dispersion selon les revendications 1 a 4, ca- 
ract^rlsSe en ce qu'on elimtne par distillation le 
solvant ou melange de solvants organique(s) 
apres neutralisation complete. 

50 

6. Proc^d^ de preparation de dispersions aqueu- 
ses de particules de polymere r^ticulees en 
milieu aqueux a partir d'un polym&re eventuel- 
lement dissous dans un solvant organique, 
portant au moins deux groupes hydroxyle. qui 55 
dispose d'un nombre de groupes ioniques suN 
fisant pour la formation d'une dispersion 
aqueuse stable, comme composant (A), et d'un 




934 B1 26 



autre composant. (B), caract^risees en ce que 
le composant (A) est un polyester-polyol pre- 
pare k partir d'un ou plusieurs polyols choisis 
parmi I'ethyleneglycol. le 1.2- et le 1.3-propa- 
nediol. le 1.3- et le 1 .4-butanediol, les isome- 
res de pentanediol, d'hexanediol ou d'octane- 
diol (par exemple le (2-ethyl-l.3-hexanediol). le 
trimethylolpropane. le n^opentylglycol, la gly- 
cerine, le bishydroxymethylcyclohexanei 
I'^rythritol, le m^soerythrltol. I'arabitol, I'adonl- 
tol. le xylitol. le mannitol. le sorbitol, le dulcitol, 
I'hexanetriol ou le (poly-)pentaerythritol, et d'un 
acide poiycarboxylique ayant de 2 ^ 18 ato- 
mes de carbone ou de ses anhydrides, dans ta 
mesure oO ces anhydrides existent, les acides 
polycarboxyliques et/ou les anhydrides pou- 
vant §tre utilises isolement ou melanges, avec 
un indice d'acide de 20 h 50 et le composant 
(B) est une resine aminoplaste qui se compose 
de molecules qui contiennent au moins deux 
groupes reactifs constituSs de groupes hy- 
droxyle et/ou amino et/ou 6ther, en ce que le 
rapport ponderal du composant (A) au compo- 
sant (B) est compris entre 30:70 et 95:5 et en 
ce que la dispersion est utilisable de fagon 
stable dans I'eau et/ou un solvant organique ou 
des melanges de tels solvants. 

7. Precede selon la revendication 6, caracteris^ 
en ce qu'on utilise comme composant (B) des 
resines de melamine. 

8. Precede selon la revendication 6 ou 7, caracte- 
rise en ce que le rapport ponderal du compo- 
sant (A) au composant (B) est compris entre 

60:40 et 80:20. 

9. Precede selon les revendications 6 h 8. carac- 
terise en ce qu'on introduit le composant (B) 
dans une solution du composant (A) dans un 
solvant ou melange de solvants organique(s), 
en ce qu'on neutralise avec une solution 
aqueuse d'une amine a 70 a 90%, de prefe- 
rence 80%, en ce qu'on chauffe le melange 
obtenu a 50 a 100*C. de pr§f§rence 70 ta 
90 'C. jusqu'a viscosite constante, et en ce 
qu'on neutralise avec I'amine a 100%. 

10. Precede selon les revendications 6 a 9, carac- 
terise en ce qu'on elimine par distillation le 
solvant ou melange de solvants organique(s) 
aprds neutralisation complete. 

11. Composition de revetement constituee d'une 
dispersion de microparticules de polymere reli- 
culees. preparee dans I'eau a partir d'un poly- 
mdre eventuellement dissous dans un solvant 
organique. portant au moins deux groupes hy- 



14 



27 



EP 0 502 934 B1 



droxyle. qui dispose d'un nombre sufftsant de 
groupes ioniques pour la formation d'une dis- 
persion aqueuse stable, comme composant 
(A), et d'un autre composant, (B), h temperatu- 
re elev^e. dans un milieu qui peut encore 5 
contenir une quantity supplementaire de mati§- 
re filmog&ne. des pigments et d'autres additifs 
habituels. et convient en particulier pour prepa- 
rer des revetements protecteurs el/ou decora- 
tifs. caract^ris^e en ce que le composant (A) ro 
est un polyester-polyol prepare k partir d'un ou 
plusieurs polyols choisis parmi Tethylenegly- 
col. le 1.2- et le 1 .3-propanediol, le 1.3- et le 
1 .4-butanediol, les isom^res de pentanediol, 
d'hexanediol ou d'octanedlol (par exemple le is 
2-^thyl-l,3-hexanedlol), le trimelhylolpropane. 
le neopentylglycol, la glycerine, le bishydroxy- 
m^thylcyclohexane, I'^rythritol, le m^soerythri- 
tol, rarabitol. Tadonitol. le xylitol. le mannitol. le 
sorbitol, le dulcitol, rhexanetrtol ou le (poly- so 
)pentaerythritol, et d*un acide polycarboxylique 
ayant de 2 ^ 18 atomes de carbone ou de ses 
anhydrides, dans la mesure ou ces anhydrides 
existent, les acldes polycarboxyliques et/ou les 
anhydrides pouvant etre utilises seuls ou me- 2S 
lang^s. avec un indice d'acide de 20 k 50, et 
le composant (6) est une r^sine amlnopiaste 
qui se compose de molecules qui contiennent 
au moins deux groupes reactifs. constitues de 
groupes hydroxyle et/ou amino et/ou ether, et 30 
en se que fe rapport ponderal du composant 
(A) au composant (B) est compris entre 40:60 
et 95:5. 

12. Composition de revelement selon la revendica- 35 
tion 11, caracterisee en ce qu'elle contient des 
particules de pigment metalliques, en parti- 
culier des particules de pigment d'aluminium. 

.13- Application de la dispersion selon une ou plu- 40 
sieurs des revendications 1 a 5 comme adju- 
vent de rh^ologie et/ou composant tiant dans 
des compositions de revetement. 
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